SPMを利用したナノスケール場での数種の金属冷却面への氷の付着力の測定に関する研究 by 本多 正人
SPMを利用したナノスケール場での数種の 
金属冷却面への氷の付着力の測定に関する研究 
Study on measurements of ice adhesion forces to several kinds of  
cooling metal’s surfaces in nano-scale field by using SPM 
 
精密工学専攻 45号 本多 正人 
Masato Honda 
 
1．緒論 
氷の付着現象は身近に見られる現象であり，様々な問題を
引き起こす．例えば，太陽光パネルや全熱交換器への着氷は，
発電・省エネルギー化を推進する上で弊害となるため，低コ
スト・低電力での除氷技術が求められる．効率的な除氷技術
を確立するために，多くの研究者(1)-(5)が様々な材質を用いて
氷の付着力を測定してきたが，これらはマクロスケールでの
検討が主体であり，氷を破壊することなく界面から剥離して
いるかは定かではない．そこで，これまでの研究では，氷の
冷却固体表面への付着力を走査型プローブ顕微鏡(SPM)によ
り測定する方法を開発し(2)，微小領域における氷の付着力の
評価を行った(3)．その結果，銅板に付着した氷の付着力は，
半球状の過冷却液滴が固体表面上で凍結したと定義すると，
氷直径 80nm以下で氷直径の増加と供に線形に増加するのに
対し，それより氷直径が大きい範囲では，非線形に増加する．
これは，微小な氷ほど付着面下の相対的な平滑度が大きくな
ることで，氷をせん断破壊せず，残氷なく剥離できたために，
上記の傾向を示したと考えられる．一方で，ガラス板におけ
る氷のせん断応力は，スケールに関わらず一定値を示した．
その要因は，ガラス板はスケールに依らず平滑度が極めて高
く，氷の剥離時には常に残氷なく剥離可能であることが挙げ
られる．また，銅板とガラス板の表面エネルギーは数十倍異
なることから，銅板における真のせん断応力はガラス板のそ
れと比べて顕著に高い値が得られることを明らかにした． 
本研究では，様々な用途で使用される金属について，上記
の評価を行い，真の氷の付着力を測定することで，精度の高
い氷の付着力のデータベースを作成することを目的とする． 
 
2．実験装置 
実験装置構成の概略図を Fig.1 に示す．SPMはカンチレバ
ーと呼ばれる微小な突起物(プローブ)が取り付けられた片持
ち梁で試料を走査することで，試料の表面形状や，試料を剥
離した際の水平力等を測定でき分析装置である．SPM は温
度・湿度・圧力を制御できるチャンバー内に設置されている．
試験板表面温度は，セラミックヒータによる加熱と液体窒素
による冷熱によって制御される．一方で，チャンバー内の湿
度は，乾燥窒素ガスと湿潤窒素ガスをチャンバー内に流入さ
せ，ファンで攪拌することで制御が可能である． 
本研究では，試料表面の高さ分布が得られるダイナミック
モード，カンチレバーを一定の押付力で押しつけながら走査
させ，ねじれから付着物剥離後の表面形状，水平力を取得す
る LFMモードの二種類の測定モードを使用する．  
次に本研究で使用するプローブについて説明する．本研究
で対象とする氷の付着力は，氷と試験板表面との界面で働く
力であることから，氷を破壊することなく一度の走査で完全
に試験板表面から除去しなければならない．よって，氷直径
以上のプローブ先端幅を有し，かつ平坦なプローブ底面を持
ったカンチレバーを用いる必要がある．そのため本研究では
所定の方法(2)で，先端曲率半径が 10nm 未満の先端が鋭利な
プローブ(PPP-NCHR，NanoWorld 社製)を摩耗加工し，剥離
させる氷直径に応じてプローブ先端長さを変化させたプロ
ーブを作成し，氷の付着力測定を行った． 
 
3．実験方法 
3.1 実験準備 
本測定は，温度及び湿度を制御することで，設置された試
験板上に過冷却液滴を付着させ，その液滴を凍結させること
で，氷を生成して測定を行う．氷を作るまでの前準備として，
まず#2000，#4000の研磨紙で試験板(10mm×10mm×1mm)を研
磨する．研磨後はエタノール洗浄，ドライヤーによる温風加
熱を施し，熱伝導グリスを試験板底面に塗布してサンプルホ
ルダー上に設置する．次に，チャンバー内を 100Pa以下まで
減圧し，液体窒素により，温度が一定になるまで冷却する．
最後に，乾燥窒素ガスを用いてチャンバー内を大気圧に戻し，
冷却された試験板を加熱し常温に戻した後に，所定の湿度に
なるように湿潤窒素ガスを流入させた後に，試験板上に氷を
生成する． Table 1に実験条件を示す． 
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3.2 氷の付着面積推算方法 
磨耗カンチレバーでダイナミックモードを用いて氷の形
状を測定した場合，Fig.2(2)に示されるように，真の氷直径 d
に対し，見かけの氷直径 d’を検出することが既報(2)で報告さ
れている．一方で，高さ hに関しては精度良く測定可能であ
ることから次の手順に従って測定・評価を行う．まず先端が
鋭利なオリジナルのプローブを用いて，大小様々な氷の直径
d 及び高さ hを測定する．この過程を氷の形状測定とする．
次に，その測定結果を利用することで，付着力測定中に得ら
れた氷高さ hに対応する真の氷直径 dを推算し，氷の付着面
積が算出可能となる． 
 
3.3 氷の付着力測定実験 
試験板を冷却し，-5℃に達すると同時にダイナミックモー
ドを用いて走査を開始する．測定対象となる氷(摩耗プロー
ブの先端幅未満の氷)を発見した時点で，付着力測定開始位
置に氷の頂点が乗るように走査位置を移動する．移動後，再
度氷の形状測定を行う(α走査)．形状測定終了後，LFM モー
ドに切り替えて同一走査ライン上を連続で 2回走査する．走
査 1回目 (A走査)は氷を剥離させるための走査であり，その
直後の 2回目の走査 (B走査)は，A走査で氷が残氷無く剥離
できているかを確認する走査である．次に，試験板を加熱し
氷を完全に除去した後に，20℃に戻し，A，B 走査と同一ラ
インと想定される走査ラインを走査する(C 走査)．最後に C
走査と同一位置をダイナミックモードを用いて走査する(β
走査)．ここで，A-C 走査は水平力及び走査直後の表面形状
を測定している． 
本測定における評価方法は，氷付着位置における α走査と
β走査の差を氷高さ，A走査と C走査の水平力波形の差及び
氷付着位置における表面形状の差の最大値をそれぞれ氷の
付着力，M.H.D.(Maximum Height Difference)と定義した．な
お A 走査と B 走査の表面形状の差が概ね一致した残氷のな
い測定結果のみを採用し，M.H.D.は残氷度合を評価するのに
用いた． 
 
3.4 氷の付着力測定の精査方法の導入 
 本研究では 3.3 節に記した評価方法に加えて，更に新たな
評価方法を導入した．既報(3)までの評価では，α走査とβ走
査の差を取った評価を行うことから，各走査波形同士が一致
するように，トレース方向及び高さ方向のわずかなズレを補
正することで高い精度での評価を実現した．しかし，上記の
補正においても数 nmオーダーではあるが走査波形同士の位
置ずれが発生し得る．この原因は，本装置の仕様上の問題と
本研究の実験手順にある．前者は，SPMは走査を開始してい
ない場合，常に試料最表面から最低でも 10μm以上プローブ
を上昇させる必要があり，上昇及び下降を行うときにカンチ
レバー固定部であるSPMヘッドを機械的に動かすことから，
必ず極微量なずれが生じる．このずれは SPM ヘッドとプロ
ーブのアプローチに使用するネジの山と谷の遊びによって
生じるため，一定量になることはない．一方後者は，B走査
終了後に，氷を完全に溶かす過程を経ることから，プローブ
先端に加熱による変形の影響及び融解した氷が付着しない
ように，プローブ走査時の最接近面から 600μm 程度プロー
ブを上昇させる必要がある．したがって前者の点を踏まえる
と，よりプローブのリリース距離が長いほど，機械的にずれ
る可能性は大きくなり，完全に一致した波形が得られない可
能性が高まる．そこで，新たに精査方法を設け評価を行った． 
ダイナミックモードを用いる α走査と β走査の精査方法を
Fig.3 に示す．まず α 走査と β 走査においては， 3.3 節に示
すように α 走査波形と最も合致する β 走査波形を選定し，2
つの波形全体が重なるように位置補正を行う．次に，氷の付
着位置近傍のみに絞り，氷付着位置以外の範囲が上記より更
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に一致するように位置補正を行う．この付着位置以外の範囲
は見かけの氷直径の半分を氷の両端点からそれぞれ取るこ
とで選定した．最後に，氷付着位置以外の箇所における波形
の合致性が，予備実験で得られた閾値よりも下回っていれば，
採用とした．閾値を決める予備実験は，試験板表面温度を
20℃とした Table 1 の条件下で，走査波形の位置ずれが最も
少なくなると予想されるプローブ上昇量 10μmで連続で試験
板を走査することでその合致性を確認した．予備実験の結果，
最大で±6nm 程度の高さ分布のずれを確認したため，この値
を閾値と定め，測定結果の精査を行った．なお，この閾値は
一走査ライン全体の高さ分布の差から得られたため，後述す
る M.H.D.の指標とは，測定モードの違いに加え，氷の付着
位置に絞った局所的な範囲における評価ではないことから，
評価基準は独立している．  
 
4．実験結果及び考察 
4.1 氷の形状測定 
各試験板における氷高さ h と氷直径 d の相関例を Fig.4 に
示す．例にはアルミ及び SUS304を採用した．図中の実線は，
最小二乗法を用いて，原点を通るように近似した直線及び曲
線である．この直線及び曲線の関係式は図内に示すとおりで
あり，この関係式から氷の付着力測定時に得られた氷高さ h
から真の氷直径 dを推算して評価を行う． 
 
4.2 氷の付着力測定 
各試験板における，氷の付着力を推算した氷直径から求め
た付着面積で除したせん断応力の関係，M.H.D.の相関を
Fig.5 に示す． Fig.5中の実線は M.H.D.=1nmを示す．ここで
M.H.D.=1nmと定めたのは，氷の格子定数は 1nmと報告され
ており，この値を下回っていれば残氷なく剥離できたと推測
できるためである．これらの結果を見ると，既報(3)で報告さ
れた銅板の測定結果と定性的に等しい結果であることが分
かる．したがって，銅板と同様に氷直径が小さくなるほど，
氷をせん断破壊する可能性が少ないと推測でき，氷の付着力
が線形な直線を示す，氷直径が約 80nm以下の範囲で真の氷
の付着力を測定することが可能であると推測される． 
得られた真の氷のせん断応力の大小関係は，SK5(中央値
5.18MPa)>チタン(4.15MPa)>銅(4.04MPa) >SUS304(2.62MPa)>
アルミ(2.48MPa)であった．この大小関係について考察して
いく．Fe(表面エネルギー：2.12Jm-2)(6)を含む SUS304と SK5
の付着力の差に関しては，化学組成において，SK5 が 97%，
SUS304は 66％程度の鉄の組成を持つことで付着力に差がで
たと推測される．表面エネルギーが 2 倍程度異なる SK5 と
アルミ(表面エネルギー1.02Jm-2)においては，SK5の方がアル
ミよりも 2倍程度のせん断応力が得られている．同様に，銅
(表面エネルギー：1.56J/m2)とアルミを比べたとき，銅の方が
1.5 倍程度せん断応力が高く，チタン板(表面エネルギー：
1.74J/m2)と銅のせん断応力ではチタン板の方が大きい．これ
らの結果から，表面エネルギーの大きさが，氷の付着力に与
える影響は極めて高いものと推測される． 
本研究の妥当性を検討するために，本研究結果とマクロス
ケールで行われた複数の氷の付着力測定結果とを比較した．
氷のせん断応力の比較を Fig.6 に示す．吉田ら(1)は銅板，ア
ルミ板，ステンレス板，チタン板を用いて氷をせん断剥離さ
せることで，それぞれ 0.63，0.23，0.31 0.47[MPa]のせん断応
力を得た．一方，M F Hassan ら(4)はアルミ試験片上に付着し
た氷を強制振動による方法で剥離し，せん断応力は最大
0.782[MPa]を得た．そして，前野(5)の報告によれば，ステン
レス板でせん断的に氷を剥離した際には，最大 1.4[MPa]のせ
ん断応力が報告された．これらの結果のばらつきは，測定装
置の違いや試験板表面温度や粗さといった諸量の違いによ
るところが大きいが，少なくとも本研究結果の方が数倍高い
結果が得られている．ゆえに，これらのマクロスケールにお
ける測定結果は氷をせん断破壊している可能性が高い．特に，
吉田ら (1)は同報でガラス板においてもせん断応力値
0.71[MPa]を報告しているが，表面エネルギーが極めて低い
ガラス板で，金属板よりも高いせん断応力値が測定された点
を踏まえると，正確な測定結果とは考えにくい． 
上記の比較を踏まえて，マクロスケールで起こる氷の付着
力の支配因子に関して考察する．一般的に氷の付着力を決め
る要素として多くの研究者が，表面エネルギーと粗さを挙げ
ている．前者に関しては，本研究結果からも明らかであるが，
後者に関しては，金属のように粗さを有する材質において，
真実接触面積の算出が困難であり，更に液体の凝固時に接着
力を高めるアンカー効果の影響を受けている可能性が高い．
アンカー効果は固体表面の濡れ方にも密接に関わると推測
され，濡れ広がりやすいほどアンカー効果の影響を受けやす
くなり，得られた付着力の値がばらつく要因になる．本研究 
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 で得られる真の氷の付着力は，氷付着面下の固体表面が平滑
であることから，真実接触面積が算出でき，アンカー効果の
影響は受けない．したがって，マクロスケールにおける氷の
付着力測定では，表面エネルギーに加え，粗さによる影響も
大きく，真の氷の付着力を得るためには，粗さの影響を排除
できる極微小な領域での測定が不可欠であると考えられる．  
 
5．結論 
[1] 金属板において真の氷の付着力が得られ，その傾向は
既報(3)の銅板の測定結果と定性的に良く一致する． 
[2] 金属板の真の氷の付着力を定量化し，SK5(5.18MPa)>チ
タン(4.15MPa)>銅(4.04MPa) >SUS304(2.62MPa)>アルミ
(2.48MPa)の大小関係を得た． 
[3] マクロスケールにおける氷の付着力研究報告と比べて，
数倍高い氷の付着力が得られた． 
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Fig.5 Relationships among ice diameter,  
ice adhesion force, shearing stress and M.H.D.(-5℃) 
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Fig.6 Shearing stress for ice  
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